Gravimetria

Szulfát ismeretlen meghatározása barit formában történő lecsapással

A mérés elve:


A gravimetriás elemzések során a minta valamely oldható alkotóját megfelelő kémszer segítségével lecsapjuk, a csapadék tömegét mérjük megfelelő előkészítés után. A csapadék tömegének ismeretében számítjuk ki a minta megfelelő komponensének mennyiségét.


A mérés menete:


a/ Minta előkészítés


A kiadott szulfát ismeretlenből mérjen ki kb. 0,1 g-ot analitikai pontossággal! A kimért ismeretlent oldja fel 250 cm3-es főzőpohárban kb. 30 cm3 deszt. víz segítségével.


b/ Elemzés

Melegítse fel forrásközelig a főzőpohár tartalmát, majd állandó kevergetés mellett adjon hozzá 50 cm3 bárium-klorid oldatot. A csapadékos oldatot szűrje le analitikai szűrőpapíron, a szűrletben ellenőrizze további bárium-klorid adagolással, hogy a lecsapás teljes volt-e. A szűrés befejezése után a szűrőpapírból készítsen kis „csomagot”, és helyezze előzőleg lemért, tiszta, porcelán tégelybe oly módon, hogy a szűrőpapír csomag behajtott része lefelé nézzen! Drót háromszögben melegítse a tégelyt egyre erősödő lánggal. A szűrőpapír elszenesedése alatt fokozottan ügyeljen arra, hogy a papír ne gyulladjon be! Ha ez mégis bekövetkezne, azbesztes dróthálóval takarja le a tégelyt, és várjon néhány másodpercig. A papír elszenesedése után a hevítés bátrabban és mindaddig folytatandó, míg a tégely tartalma teljesen kifehéredik. Lehűlés után mérje meg a tégely tömegét. 

Számítás menete:


A tömegmérési adatokból számolja ki a szulfát ismeretlen szulfát tartalmát tömegszázalékban.

Határozzam meg az ismeretlen sztöchiometriai összetételét, ha tudja hogy a szulfát ismeretlen magnézium-szulfát volt.

Beadandó:

A magnézium-szulfát sztöchiometriai összetétele, diszkusszióval, melyben értelmezi az esetleges eltérések okát!

Ajánlott irodalom: 

Burger Kálmán Az analitikai kémia alapjai 237-246

Acidi-alkalimetria

Foszforsav meghatározása egy- és kétbázisú savként

A mérés elve:


A savak-és lúgok közötti reakciók sót és vizet eredményeznek, ennek analitikai felhasználása során tehát azt a pillanatot kell jelezni, mikor a titráló edényben éppen só és víz elegye van.

OH- +  H3O+- = 2 H2O

A titrálás végpontját az indikátor színének változása jelzi. (átmeneti szín) 


A mérés menete:


a/ Mérőoldatok készítése


Készítsen 500 cm3 0,1 mólos sósav és nátrium-hidroxid oldatot! A savat tömény sósav hígításával állítsa elő. A lúgoldat készítésekor a számolt mennyiségnél 10-15%-kal többet mérjen ki táramérlegen, egy főzőpohárban gyors mozdulatokkal mossa le a vegyszer felületét deszt. vízzel, majd ezután oldja és töltse fel végtérfogatra!

b/ Minta előkészítés


A kiadott ismeretlenéből deszt. víz felhasználásával készítsen törzsoldatot 100 cm3-es mérőlombikba! 


c/ A mérőoldat pontos koncentrációjának meghatározása


- a sósavoldat pontos koncentrációjának meghatározása

3 bemérőedénybe mérjen be kb. 0, 1g-nyi kálium-hidrogén-karbonátot analitikai pontossággal, majd mossa be ezeket deszt. vízzel 3 db 100-as Erlenmeyer lombikba. Az elkészített oldatok térfogata 20-30 cm3 legyen! Titrálja meg a lombikok tartalmát sósavoldattal, metilnarancs indikátor mellett. Az átmeneti szín elérésekor (hagymahéj szín) forralja fel a lombik tartalmát, majd lehűtés után további sósav adagolásával fejezze be a titrálást![1.] A sósav oldat faktorát jól záródó edényzet esetén hetente ellenőrizni kell!

- a nátrium-hidroxid oldat pontos koncentrációjának meghatározása

 3 db 100-as Erlenmeyer lombikba mérjen be 10-10 cm3 sósavoldatot, deszt. vízzel hígítsa 20-30 cm3-es térfogatra, és metilnarancs mellett titrálja meg a lombikok tartalmát.[2.] A lúgoldat faktorát naponta ellenőrizni kell!


d/ Mintaelemzés


3 db 100-as Erlenmeyer lombikba pipettázzon 10-10 cm3-t az elkészített ismeretlent tartalmazó törzsoldatból. A lombikokban az oldatok térfogatát állítsa be deszt. vízzel 20-30 cm3-re. Titrálja meg a lombikok tartalmát metilnarancs indikátor mellett lúgoldattal![3.] Ismételje meg az előzőeket azzal a különbséggel, hogy a titrálást timolftalein indikátor mellett végezze![4.] (a timolftalein maradandó kék színe jelzi az átcsapást!)

Számítás menete:


Az [1.] titrálási eredményekből számítsa ki a sósavoldat pontos koncentrációját.

A [2.] titrálási eredményekből, a sósavoldat pontos koncentrációjának ismeretében számolható a lúgoldat pontos koncentrációja.

A [3.] titrálási eredményekből számítsa ki, hogy a kiadott ismeretlene hány mg-nyi foszforsavat tartalmazott! A titrálás során indikált folyamat:

H3PO4 + NaOH ( NaH2PO4 + H2O

A [4.] titrálási eredményekből számítsa ki, hogy a kiadott ismeretlene hány mg-nyi foszforsavat tartalmazott! A titrálás során indikált folyamat:

H3PO4 + 2 NaOH ( Na2HPO4 + 2 H2O

Beadandó:

Az ismeretlen foszforsav tartalma mg-ban! 

Ajánlott irodalom: 

Burger Kálmán Az analitikai kémia alapjai 61-83

Oxidi-reduktometria

(Pemanganometria)

Vas(II)- meghatározása meghatározása permanganometriásan


A mérés elve:


A kálium-permanganát savanyú közegben az alábbi egyenlet szerint erős oxidálószer:

MnO4- + 8 H+ + 5 e- = Mn2+ + 4 H2O

A titrálás végpontját a mérőoldat színének maradandó megjelenése jelenti. 


A mérés menete:


a/ Mintaelőkészítés


A kiadott ismeretlenéből készítsen törzsoldatot 100 cm3-es mérőlombikba. A só oldása során használjon fel kevés, néhány cm3 reagens kénsavoldatot! 


b/ A mérőoldat pontos koncentrációjának meghatározása


3 bemérő edénybe mérjen be annyi oxálsavat analitikai pontossággal, hogy a várható fogyás (elméleti) 10 cm3 legyen. majd mossa be ezeket deszt. vízzel 3 db 100-as Erlenmeyer lombikba. Savanyítsa meg az oldatokat 5-10 cm3 20 %-os kénsavoldattal. Melegítse fel az így előkészített oldatot 60-80 oC-os  hőmérsékletre és -kezdetben, lassú ütemben- titrálja meg kálium-permanganát mérőoldattal. Az ekvivalencia pontot a mérőoldat színének maradandó megjelenése jelzi. Tört cseppnyi mérőoldat térfogat is igen jól látható színt eredményez. Ismételje meg a fentieket a másik két lombik tartalmával is. 


c/ Mintaelemzés


3 db 100-as Erlenmeyer lombikba pipettázzon 10-10 cm3-t az elkészített ismeretlent tartalmazó törzsoldatból. Savanyítsa meg az oldatokat 5-10 cm3 20 %-os kénsavoldattal. Titrálja meg mindhárom lombik tartalmát a kálium-permanganát oldattal hidegen.


Számítás menete:


Az oxálsavas titrálások eredményéből számítsa ki a kálium-permanganát oldat pontos koncentrációját, majd ennek ismeretében számítsa ki hány mg-nyi Fe(II)-t tartalmazott az ismeretlene.

Annak ismeretében, hogy a vizsgált minta Mohr-só volt, számítsa ki, hány g-nyi Mohr-sót tartalmazott az ismeretlene!

Ajánlott irodalom: 

Burger Kálmán Az analitikai kémia alapjai 143-177

Jodometria

Cukortartalom meghatározása borokban

Elméleti alapok:

A redukáló cukrok lúgos közegben a réz(II)-ionokat réz(I)-ionokká redukálják.

R – CHO + 2 Cu2+ + 2 OH- →  R – COOH + 2 Cu + + H2O

A reakció nem pillanatszerű, ezért forralással gyorsítjuk, ill. tesszük teljessé. Az előbbiek miatt az elemzés során a réz(II)-ionokat feleslegben adjuk a borhoz, és a reakció után megmaradt  -fölös-  réz(II)-ionok mennyiségét mérjük az alábbi reakciók alapján:

A réz(II)-ionok jodid-ionokkal reagálva elemi jódot tesznek szabaddá, mely kivált jódot nátrium-tioszulfát oldattal határozunk meg.

2Cu2+ + 4 I- → 2CuI + I2
I2 + 2 Na2S2O3 → 2NaI + Na2S4O6
Szükséges vegyszeroldatok:

Rézszulfát oldat: 41,92 g kristályos rézszulfátot (CuSO4*5H2O) feloldunk, 10 cm3 0,5 mólos kénsavat adunk hozzá, és desztillált vízzel 1 literre töltjük.

Seignette-só-oldat: 80 g nátriumhidroxidot és 250 g Seignette-sót (kálium-nátrium-tartarát) 1 literre oldunk.

Káliumjodid-oldat: 300 g káliumjodidot feloldunk, 100 cm3 1 mólos nátriumhidroxid-oldatot adunk hozzá és desztillált vízzel 1 literre töltjük.

Keményítő-oldat: 10 g keményítőt kis adagokban forrásban lévő 200 cm3 desztillált vízbe adagolunk, a forralást az oldat kitisztulásáig folytatjuk, majd lehűlés után 500 cm3 olyan oldatot adunk hozzá, mely 20 g káliumjodidot és 10 cm3 1 mólos nátriumhidroxidot tartalmaz.

Nátrium-tioszulfát-oldat: 13,777 g kristályos nátrium-tioszulfátot (Na2S2O3*5H2O) föloldunk, 50 cm3 1 mólos nátrium-hidroxidot adunk hozzá, és térfogatát 1 literre egészítjük ki.

1 mólos nátriumhidroxid-oldat: 40 g karbonátmentes nátriumhidroxidot 1 literre oldunk.

0,5 mólos kénsav-oldat: 26,7 cm3 tömény kénsavat kb. 600 cm3 desztillált vízbe töltünk, lassú ütemben, állandó keverés mellett. Az oldat térfogatát desztillált vízzel 1 literre egészítjük ki.

16 %(m/m)-os kénsav-oldat: 175 cm3 tömény kénsavat lassú ütemben, állandó keverés mellett 1825 cm3 desztillált vízbe öntünk.

Az elemzés végrehajtása:

200 cm3-es Erlenmeier-lombikba bemérünk:

-10 cm3 rézszulfát-oldatot

-5 cm3 Seignette-só-oldatot

-2 cm3 vizsgálandó bort

- néhány forrkövet .

A lombik tartalmát forraljuk fel, tartsuk másfél percig forrásban, majd vízcsap alatt hűtsük vissza. A lombik állandó mozgatása közben a következő sorrendben adjunk hozzá:

- 10 cm3 káliumjodid-oldatot

- 10 cm3 16 %(m/m)-os kénsav-oldatot

- 10 cm3 keményítő-oldatot

A bürettában lévő nátrium-tioszulfát-oldattal megtitráljuk a mintát krémsárga szín eléréséig.

Feljegyezzük a fogyott nátrium-tioszulfát mililiterek számát.

Megismételjük az előző vizsgálatot oly módon, hogy a 2 cm3 bor helyett 2 cm3 desztillált vizet használunk (un. vakpróba)

Feljegyezzük a fogyott nátrium-tioszulfát mililiterek számát.

Oldataink akkor megfelelő koncentrációjúak, ha a vakpróba során a fogyás 30+/- 0,2 cm3.

A mérési eredmények számítása:

A minta cukortartalma g/l egységben: a –b
ahol: 

“a” a vakpróbára fogyott nátrium-tioszulfát-oldat térfogata

“b” a mintára fogyott nátrium-tioszulfát-oldat térfogata

Javasolt irodalom:

Burger Kálmán Az analitikai kémia alapjai 199-225

Jodometria

Réz-szulfát kristályvíz tartalmának meghatározása

Elméleti alapok:

A réz(II)-ionok mennyisége kvantitative meghatározható az alábbi egyenletek szerint végbemenő folyamatok alapján: 

2Cu2+ + 4 I- → 2CuI + I2
I2 + 2 Na2S2O3 → 2NaI + Na2S4O6
A nátrium-tioszulfát oldat pontos koncentrációjának meghatározása az alábbi folyamat alapján történik:

5 I-  + IO3-   +  3 H3O+ ( 3 I2 + 6H2O

Az elemzés végrehajtása:

A mérőoldat pontos koncentrációjának meghatározása:

3 tiszta, száraz bemérőcsónakba mérjen ki analitikai pontossággal kb. 30 mg –nyi kálium-hidrogén bijodátot. Oldja fel ezeket titráló lombikban, adjon hozzá 10 cm3 reagens sósavat. A teljes oldódás, elegyítés után adjon az oldathoz vegyszereskanálnyi kálium-jodidot. A kivált jódot titrálja meg a rendelkezésre álló nátrium-tioszulfát oldattal teljes elszíntelenedésig. A végpont jobb érzékelése miatt adjon a titrált oldathoz kevés keményítő oldatot, akkor amikor az már majdnem színtelen. A megkékülő oldat titrálását folytassa annak elszíntelenedéséig.
A réz-szulfát kristályvizének meghatározása:

3 tiszta, száraz bemérőcsónakba mérjen ki analitikai pontossággal kb. 250 mg –nyi kristályos réz-szulfátot. Oldja fel ezeket titráló lombikban, adjon hozzá 1-2 cm3 reagens sósavat. A teljes oldódás, elegyítés után adjon az oldathoz vegyszereskanálnyi kálium-jodidot. A csapadékos oldatot titrálja meg a rendelkezésre álló nátrium-tioszulfát oldattal teljes kifehéredéséig. A végpont jobb érzékelése miatt adjon a titrált oldathoz kevés keményítő oldatot, akkor amikor az már majdnem fehér színű. A megkékülő oldat titrálását folytassa annak teljes kifehéredéséig.

Javasolt irodalom:

Burger Kálmán Az analitikai kémia alapjai 199-225

Argentometria

Nátrium-klorid, nátrium-nitrát sókeverék nátrium-klorid-tartalmának meghatározása argentometriásan

A mérés elve:


A halogenid-ionok ezüstionokkal rosszul oldódó csapadékot képeznek. Ismert koncentrációjú ezüst-nitrát mérőoldattal titrálva az ismeretlent az ekvivalenciapont környékén a titrált oldat kitisztul (indikátor nélküli végpontjelzés). A mérés pontosságának fokozása érdekében olyan indikátor használata célszerű, mely az ezüstionokkal szintén rosszul oldódó, de az előző csapadéktól eltérő színű csapadékot képez. Természetesen az indikáció csak abban az esetben használható, ha az ezüstion az indikátorvegyülettel a mérendő anyagnál kevésbé rosszul oldódó csapadékot képez. Az adott feltételeknek ezüst-só mérőoldat használata esetén a kálium-kromát oldata felel meg. A kezdetben leváló ezüst-klorid fehér csapadék mellett az ekvivalencia-pontban megjelenik az ezüst-kromát barna színe. 

A mérés menete:

a./ Mérőoldat készítés: tömegmérés alapján készítsen 0,1 mólos ezüst-nitrát mérőoldatot desztillált vízzel, az elkészített oldatot lehetőleg sötét helyen tartsa!

b/ Minta-előkészítés


A rendelkezésre álló vizsgálandó sókeverékből mérjen be három bemérő csónak mindegyikébe kb.  0,1 g-nyi mintát 0,1 mg-os pontossággal. Az így bemért mintákat mossa veszteség nélkül 100 cm3-es Erlenmeyer lombikba, teljes oldódás után a minták térfogatát kb. 20-30 cm3-re állítsa be desztillált vízzel.


c/ Mintaelemzés


Az előkészített Erlenmeyer lombikokba tegyen rendre 2-2 cm3-nyi kálium-kromát indikátor oldatot és titrálja meg hidegen a lombikok tartalmát 0,1 mólos ezüst-nitrát mérőoldattal. 

A számítás menete:


Az ezüst-nitrát bemérési adataiból számítsa ki a mérőoldat pontos koncentrációját. A titrálás eredményeiből minden egyes minta esetében számítsa ki hány mg-nyi kloridionnal volt ekvivalens az adagolt mérőoldat ezüsttartalma. Végezetül a bemérési adatok felhasználásával számítsa ki, hogy a bemért sókeverék hány %(m/m) nátrium-kloridot tartalmazott.
 Javasolt irodalom:

Burger Kálmán Az analitikai kémia alapjai 134-141

Komplexometria

Cink meghatározása komplexometriásan


A mérés elve:


A fémek jelentős része elektronakceptorként viselkedik elektronban gazdag molekulákkal, ionokkal szemben. A komplexképződési folyamatok eredményeképpen különböző stabilitású fémkomplexek jöhetnek létre. A komplexek stabilitása fokozható, ha olyan ligandumokkal képeznek komplexet, mely ligandumok egynél több elektronpár-donor molekularészt tartalmaznak. Az így keletkező komplexeket kelátkomplexeknek nevezzük. A keletkezett komplexek stabilitása oly nagy, hogy a szabad fémionkoncentráció igen alacsony értékű lesz, így alkalmassá válik a módszer mennyiségi meghatározásra.


Az etilén-diamin-tetraecetsav (EDTA) illetve ennek dinátrium sója széles körben elterjedt hatfogú (6 elektronpár-donor molekularészt tartalmazó) ligandum. Az EDTA a fémionokkal egy-egy arányú komplexet képez.


A titrálás végpontjának jelzése az alábbi elvek szerint történik: 

A titrálandó oldathoz ún. komplexometriás fémindikátort adunk, ami nem más, mint egy megfelelően választott komplexképző ligandum. Ennek a fémionnal alkotott komplexének stabilitása viszont kisebb érték, mint a fémion EDTA komplexé. Így a titrálás folyamán a végpontban az EDTA kiszorítja a komplexometriás fémindikátort a fémmel képzett komplexéből. A komplexometriás fémindikátorok szabad ligandum színe eltér a fémionnal képzett komplex színétől. A fentiek alapján a komplexometriás titrálások esetében sosem átmeneti színűre, hanem a fémindikátor szabad ligandum színének maradandó megjelenéséig titrálunk. 


A mérés menete:


a/ Mintaelőkészítés


Az ismeretlent tartalmazó kémcső tartalmát veszteség nélkül mossa át 100 cm3-es mérőlombikba. A feltöltés során figyelje, nehogy csapadék kiválás történjen, ebben az esetben az oldatot savanyítsa meg néhány csepp reagens kénsavval. 


b/ Elemzési eljárás


3 db 100-as Erlenmeyer lombikba pipettázzon 10-10 cm3-t a rendelkezésre álló 0,5 mg/ml cc-jú magnézium törzsoldatból. Néhány csepp nátrium-hidroxid oldattal emelje az oldat pH-ját, majd adjon az oldathoz 5 ml puffer 10-et és egészítse ki a végtérfogatot kb. 20-30 cm3-re. Melegítse az oldatot 40-60 oC-ra (sem-miképpen ne forralja), majd adjon hozzá néhány tized gramm eriokrómfekete T indikátort, s titrálja EDTA mérőoldattal az indikátor vörösből kékbe való színátcsapásáig. 


3 db 100-as Erlenmeyer lombikba pipettázzon 10-10 cm3-t az elkészített ismeretlenét tartalmazó cink törzsoldatból. Semlegesítse az oldatot nátrium-hidroxid oldat segítségével, majd adjon hozzá 5 ml puffer 10-et, néhány tized gramm eriokrómfekete T indikátort és titrálja hidegen az indikátor vörösből kékbe való színátcsapásáig. 

Számítás menete:


Az első titrálások eredményéből számítsa ki az EDTA mérőoldat pontos koncentrációját, majd ennek ismeretében a második titrálási sorozat eredményéből adja meg, hogy az ismeretlene (az eredeti kémcső tartalma) hány mg-nyi cink(II)-iont tartalmazott.


Szükséges vegyszerek:


Puffer 10 készítése: 70 g ammónium-klorid és 570 ml tömény ammónia oldat vízzel egy literre kiegészítve.  

Javasolt irodalom:

Burger Kálmán Az analitikai kémia alapjai 97-126

A műszeres analitikai méréseket forgószínpadszerűen hajtják végre, egy-egy mérőpár méréseinek sorrendjét a gyakorlatvezetővel kell egyeztetni!
1. VIS fotometria

Aktív szén adszorpciós kapacitásának meghatározása spektrofotometriásan


A mérés során metilénkék-oldat színintenzitás gyengülésének alapján határozza meg az aktív szén fajlagos adszorpciós kapacitását. 


Színes anyagok esetén a látható fény megfelelő hullámhosszai alkalmasak mennyiségi analitikai meghatározásra. Ezen meghatározás alapját a fényelnyelés alapvető törvénye, a Bougert--Lambert--Beer-féle törvény képezi. 


A mérés menete:
1. A fotométert kapcsolja be, és a mérést majd csak 15-20 perc várakozás után kezdje el. 

2. A rendelkezésre álló metilénkék törzsoldatból készítsen rendre 10-, 20-, 50-, 75-, 100-szoros hígításokat 100 cm3-es végtérfogatra. A metilénkék törzsoldat koncentrációja 0,01 % (m/v).

3. A 10-szeres hígítású oldatból vegyen ki 40 cm3-t, és adjon ehhez rázótölcsérben max. 0,02 g-nyi, analitikai pontossággal bemért aktív szenet. Extrahálja az oldatot 3-5 percig intenzíven, majd centrifugálja az oldatot. 

4. A fotométer lámpakapcsolóját  kapcsolja be és 1-2 perc várakozás után kezdje el a mérést az alábbiak szerint:


- Két egyenlő optikai úthosszú 1 cm-es küvettát öblítsen el deszt. vízzel, majd öntsön az egyikbe desztillált vizet (vakoldat), míg a másikba egy közepes cc-jú hitelesítő oldatot. A feltöltés után a küvetták külső oldalai feltétlen szárazak legyenek!


- Helyezze a küvettatartó egyik helyébe a vakoldatot, a másik helyre pedig a vizsgálandó mintát.


- Nyitott küvettatartó fedél mellett állítson be a kijelzőn 0,000 értéket.


-A hullámhosszváltó dobot állítsa 550 nm-es értékre és a fényút megnyitása után -küvettatartó fedél lezárása- határozza meg a minta abszorbanciáját a mellékelt kezelési utasítás alapján!


- Ismételje meg az előbb leírtakat 10 nm-enként 700 nm-ig.


- Határozza meg azt a mérés szempontjából legérzékenyebb hullámhosszot, (ahol maximális az abszorbancia) melyen a további méréseit végezni fogja.


- A mintát tartalmazó küvettát öblítse ki, majd töltse meg a leghígabb hitelesítő oldattal és a kiválasztott hullámhosszon határozza meg a hitelesítő oldat abszorbanciáját! 


- Ismételje meg a fentieket sorban az összes hitelesítő oldatával oly módon, hogy a hígabbtól a töményebb felé halad.


- Végezetül az adott hullámhosszon mérje meg a szenes extrakció szűrleteként kapott oldatának fényelnyelését is. 


Feladat:


Készítse el az A=f(() függvény grafikus képét, jelölje azon az elemzés végrehajtására kiválasztott hullámhosszot. 


Készítse el az A=f(c) függvény grafikus képét, és ennek segítségével határozza meg az extraktum metilénkék koncentrációját. 

M 
A fenti adatok alapján számítsa ki, hogy a felhasznált aktív szén 1 g-ja hány g-nyi metilénkék adszorpciójára képes.


A méréshez tartozó fontosabb elméleti témakörök:

- Atomi és molekula színképek

- Az abszorpciós optikai analitika alapvető összefüggései

- A látható spektrofotometria felhasználási lehetőségei

- Az abszorpciós optikai analitika készülékei

- A mennyiségi kiértékelés alapvető módszerei
Javasolt irodalom:

Burger Kálmán Az analitikai kémia alapjai 389-406

2. Coulombmetria

Nátrium-tioszulfát meghatározás Coulombmetriás titrálással, amperometriás végpontjelzéssel

A mérés során nátrium-tioszufát-oldat hatóanyagtartalmát fogja meghatározni tulajdonképpen jodometriásan, de oly módon, hogy a titráló jódot elektrolízissel állítja elő a mérőcellában, s a titrálás végpontját a két segéd indikátor elektróda között folyó áram megváltozó erőssége fogja jelezni.

A mérőberendezés folyamatosan számolja az ekvivalenciapontig az elektrolizáló cellán átfolyt töltés mennyiséget. Ez a töltésmennyiség a jód elektrolitikus előállítására fordítódott, s ez a jód volt ekvivalens a minta nátrium-tioszulfát tartalmával.

Dead-stop titrálások esetén állandó, kis feszültséggel polarizált fémelektródák (legtöbbször kisméretű platina elektródák) között áthaladó áramerősséget mérjük a titrálószer mennyiségének függvényében. A titrálás végpontjában az áramerősség ugrásszerű változást mutat. Ez alkalmassá teszi vezérlési feladatok –jelen esetben az elektrolizáló áramkör megszakítása- elvégzésére. 

A leggyakrabban előforduló függvény típusok az alábbiak: az „A” esetben (pl. tioszulfát titrálása jóddal) az ekvivalenciapontig gyakorlatilag nem folyik áram az indikátor áramkörben, az ekvivalenciapontot az áram hirtelen megindulása jelzi. A „B” esetben fordított a helyzet (pl. jód titrálása tioszulfáttal)

Kép

A mérés menete:

- Kapcsolja be az univerzális coulombméter „controller” és „integrátor” egységének „SELECTOR” kapcsolóját zero-, a „potenciostat” egység „SELECTOR” kapcsolóját pedig standby állásba. Kapcsolja be mindhárom egységet, és 15-20 perces várakozás után foghat az érdemi munkához.

- A várakozási idő alatt készítse el a szükséges oldatokat. Ismeretlenéből készítsen 100 cm3-es törzsoldatot. A 7-es foszfát puffer összetétele: 3,4 g KH2PO4 és 4,45 g Na2HPO4*2H2O /1000 cm3. A kálium-jodid oldat 1 mólos.

- Tegyen a titráló cellába 75 cm3 foszfát puffert és 25 cm3 kálium-jodid-oldatot. Helyezze a cellát az elektródállványba.

- Az elektród tartó középső nyílásába helyezze be az OH-945 tip. oldalsó üvegszűrős betétcsövet, és a belső terébe öntsön foszfát puffert. A betétcső üvegszűrője legyen az indikátor elektróddal ellentétes oldalon. A betétcsőbe az OH-935 tip. (hosszabb), a szűrővel szemben, kívül pedig az OH-934 tip. (rövid) platina lemez elektródot helyezze el. Az elektródák elhelyezkedését és azoknak a készülékhez történő kapcsolását az ábra szerint végezze el.

- A külső elektróda lesz az anód. A potenciostat egység „REFERENCE” hüvelye üresen marad. Indikátor elektródaként az OH-9381 tip. platina kettős tűelektródát használja, s ezt a controller egység „INPUT 1” bemenetéhez csatlakoztassa.

- A cella összeállítása után végezze el az egységek „zero” beállítását.

- Indítsa el a mágneses keverőt, adjon a külső oldattérbe 2 cm3-t az ismeretlenéből. A controller egység „SELECTOR” kapcsolójának „AMP” állásában a „POLARISING POTENTIAL” potenciométert állítsa 2x 075 mV állásba.(ezáltal 150 mV polarizáló feszültséget állított be)

- Az egységen található pólusváltó kapcsolót állítsa „incr” állásba, majd az „END POINT POTENTIAL” potenciométer segítségével állítson be 8 mV értéket.

- A „potenciostat” egység „SELECTOR” kapcsolóját állítsa „I STAB” állásba, a „CUURENT” kapcsolót, valamint az „integrátor” egység „MAXCURRENT” kapcsolóját állítsa egyaránt 10mA értékre.

- A „potenciostat” egység értékállítós helipotját állítsa 950 skálarészre. (ezzel beállított 9,5 mA elektrolízáló áramerősséget)

- Forgassa az „ANTICIPATION” potenciométert az óramutató járásával ellentétes irányban ütközésig. A „READY” jelzőlámpa kigyullad.

- Kapcsolja a „DELAY TIME” kapcsolót 10 sec, az integrátor egység „SELECTOR” kapcsolóját pedig mCb állásba.

- Az integrátor egység „RESET”, majd „START” gombjának megnyomásával indíthatja a titrálást ill. az elektrolízist. A titrálás végpontjában az elektrolizáló áram megszakad, az „ANTICIPATION” és a „READY” jelzőlámpa elalszik.

- Az integrátor egységen lévő „STOP” gomb benyomása után leolvashatja a rendszeren átfolyt töltésmennyiséget. A „STOP” gomb megnyomásával a titrálás bármikor megszakítható, és a „START” gomb megnyomásával újra indítható. A titrálás végpontjában az elektrolizáló áram generálása automatikusan megszakad, a „STOP” gomb megnyomására azért van szükség, hogy az adatgyűjtő puffer tartalma is biztosan a kijelzőre kerüljön.

- Újabb ismeretlen oldat pipettázásával –az alapoldat meghagyása mellett-, a „RESET” és „START” gombok egymás utáni megnyomásával ismételje meg az analízist, jegyezze fel az átfolyt töltés mennyiségét.

- A tapasztalat szerint az első mérés eredményét érdemes figyelmen kívül hagyni, a mérés megfelelő kiértékeléséhez viszont legalább 10 párhuzamos eredményre van szükség.

- A mérés befejeztével állítsa a készülék egységeit „ZERO” ill. „STANDBY” állásba. Kapcsolja ki a készülék minden egységét.

- A dead-stop titrálásokkal kapcsolatos tapasztalat, hogy a mérés pontossága jelentősen függ az indikátor elektródák tisztaságától. Ezért a mérés befejezésekor a platina kettőstűt mártsa cc. salétromsav oldatba, öblítse le desz. vízzel.

Feladat:

- az elvégzett meghatározások alapján adja meg ismeretlene nátrium-tioszulfát tartalmát mg-ban,

- végezze el elemzésének statisztikai kiértékelését, adja meg mérése szórását, korrigált szórását, relatív hibáját,

- határozza meg ezen adatok adatok analitikai tartalmát.

A méréshez tartozó fontosabb elméleti témakörök:

- potenciometria

- az elektrolízis és törvényei

- a hibaszámítás alapjai

Javasolt irodalom:

Burger Kálmán Az analitikai kémia alapjai 348-353

Az OH-404 tip. unverzális coulombméter használata

A készülék három egységből áll, melyek már megfelelő módon összekapcsolva állnak rendelkezésére.

A potenciostat egység feladata – beállított üzemmódjának megfelelően- a mérés során állandó áramerősség biztosítása, vagy pedig az egyik elektród –katód vagy anód- potenciáljának a vonatkoztatási elektród potenciáljához képesti, általunk beállított szinten tartása.

Az integrátor egység feladata a mérőcellán átfolyt töltésmennyiség mérése, tárolása. A mérés során mindig folyik a meghatározáshoz használt elektródreakciót előidéző áramon kívül egy többé-kevésbé állandó, kis értékű maradékáram. Az integrátor természetesen ezt is méri, ami különösen hosszabb idejű mérések esetén számottevő hibát okozna. Ennek elkerülésére a készülék rendelkezik egy un. maradékáram kompenzálóval, melynek segítségével az előbb említett probléma kiküszöbölhető.

A végpont érzékelő és vezérlő egység feladata az elektrokémiai reakció befejeztének érzékelése és mérés megszüntetése. A vezérlés belső és külső –általunk telepített- referencia potenciálokkal ill. áramokkal történő összehasonlításon alapul. Az egység lehetőséget biztosít a végpont közelében a folyamat lassítására ill. késleltetés alkalmazására.

A potenciostat egység kezelése:

A „SELECTOR” kapcsolót „standby” állásba hozzuk, és a készüléket bekapcsoljuk. Kb. 15 perc melegedési idő eltelte után ellenőrizzük a készülék elektromos nullhelyzetét. Az „ANODE” és „CHATODE” hüvelyeket rövidre zárva, a „CURRENT” kapcsoló 0,1 mA, és a szabályzó potenciométer 000 állásában a „SELECTOR” kapcsolót „Istab” állásba fordítjuk. Az árammérőnek ebben az esetben nulla értéket kell mutatnia. Ellenkező esetben a „CALIBRATION” potenciométer csavarhúzóval történő elforgatásával kell a nullhelyzetet beállítani. A készülék mérés közbeni kezelését mérési feladata ismerteti!

Az integrátor egység kezelése:

A „SELECTOR” kapcsolót „ZERO” állásba hozzuk, és a készüléket bekapcsoljuk. Kb. 15 perc melegedési idő eltelte után ellenőrizzük a készülék elektromos nullhelyzetét. A „ZERO” potenciométert addig szabályozzuk, míg mindkét nyilakkal ellátott jelzőlámpa elalszik. Ha valamelyik lámpa folyamatosan ég vagy villog, a potenciométert a nyíl által jelzett irányba fordítjuk. A helyes értékhez való közelítést a villogásának lassulása, majd kialvása jelzi. A készülék mérés közbeni kezelését mérési feladata ismerteti!

A vezérlő egység kezelése:

A „SELECTOR” kapcsolót „ZERO” állásba hozzuk, és a készüléket bekapcsoljuk. Kb. 15 perc melegedési idő eltelte után ellenőrizzük a készülék elektromos nullhelyzetét. A készülék mérés közbeni kezelését mérési feladata ismerteti!

3. Potenciometria

Foszforsav meghatározása pH-metriásan

A mérés során foszforsavat fog meghatározni nátrium-hidroxiddal történő titrálással. A titrálás alatt folyamatosan méri a rendszer pH-ját, és a megszerkesztett titrálási görbe ill. annak deriváltja segítségével számítja ki ismeretlene foszforsav mennyiségét. A feladat kiértékelése során választ kap arra a kérdésre is, hogy hagyományos indikátorok alkalmazásával melyik indikátor (metilnarancs, timolftalein) jelzi pontosabban az aktuális ekvivalenciapontot.

A mérés menete:

- a pH-mérőt bekapcsolás után 15-20 percig melegedni hagyja,

- elkészít 500 cm3 0,1 mólos nátrium-hidroxid oldatot,

- ismeretlenéből 100 cm3-es törzsoldatot készít,

- a pH-mérő hitelesítéséhez pufferoldatot készít, a koncentrált puffert tartalmazó receptúra alapján,

- hitelesítse a pH-mérőt a műszer használati útmutatója alapján,

- a rendelkezésre álló pontosan 0,1 mólos sósavoldatból pipettázzon 10 cm3-t 50 cm3-es főzőpohárba, helyezze bele a mágneses keverőt, a kombinált üvegelektródát és adjon annyi deszt. vizet a pohár tartalmához, hogy az elektród oldalsó üvegfrittje is folyadékszint alatt legyen. Kapcsolja be a mágneses keverőt, és kb. 20 sec várakozás után jegyezze fel a kiindulási pH értéket,

- kezdje el a titrálást, minden egyes folyadék részlet hozzáadása után a pH beálltakor jegyezze fel a rendszer pH-ját. Kezdetben 1cm3-es léptékben haladjon, majd 6-8 cm3 között csökkentse a léptéket 0,5 cm3-re, ezután pedig 0,2 cm3-es részleteket használjon az átcsapásig. Az átcsapás után ismét növelheti a léptéket. A titrálást akkor hagyja abba, ha a rendszer pH-ja 11 fölé nőtt.

- ismételje meg az előbb leírtakat 10 cm3-nyi ismeretlen foszforsav oldat felhasználásával. Az elemzés szempontjából érdekes pH tartományok 3-4 és 9,5-10,5. Ezen tartományokban ill. környezetükben a titrálószer adagolást csökkentse 0,2 cm3-es részletekre. A titrálás megkezdése előtt adjon néhány csepp metilnarancs indikátort is a rendszerhez. A titrálás során jegyezze fel, hol fejezte volna be a titrálást a klasszikus idikátor használata során,

- végezze el a foszforsav titrálását oly módon, hogy kiinduláskor timolftaleint tegyen a rendszerbe

Kiértékelés:

- készítse el mindhárom titrálás titrálási görbéjét, ill. annak deriváltját, határozza meg az ekvivalencia-pontokhoz tartozó mérőoldat térfogatokat,

- a sósavoldat titrálásának eredményéből számítsa ki a nátrium-hidroxid oldat pontos koncentrácóját,

- számítsa ki az ismeretlen foszforsav tartalmát mg-ban a titrálási görbe által adott lehetőségek szerint,

- jelölje be a foszforsav titrálási görbéin a sav-bázis indikátorok átcsapásához tartozó térfogatokat és hasonlítsa össze azokat a görbe elemzésével kapott ekvivalencia pontokhoz tartozó térfogatokkal.

Javasolt irodalom:

Burger Kálmán Az analitikai kémia alapjai 276-301

Az OP-205/1 tip. pH-mérő használata

A készülék bekapcsolás után 15-20 perccel használható reprodukálhatóan.

A kombinált üvegelektródot a készülék „G”-jelű bemenetéhez csatlakoztassa.

A készülék elő lapján lévő „M-Z-A” váltókapcsoló a mérési mód kiválasztására szolgál. „Z” állásban a készülék elektromos nullázása történhet a „Zero” gomb forgatásával. Ez az állapot használat közben időnként ellenőrizendő és szükség esetén korrigálandó. A műszer aktuális mérési feladat végzésén kívül mindig „Z” állásban legyen.

Mérési feladat végzése során a pH érték a durva beállítón leolvasható érték és műszer mutatóján leolvasott érték összege lesz. 

A mutatós műszer kímélése érdekében használhatjuk az „A” állást, mely a vizsgálandó oldat pH értékének egész részét mutatja, így a kompenzáló tárcsát „Z” állásban arra az értékre állítjuk melyet az előzőkben láttunk. A műszert „M” állásba kapcsolva a tárcsán és a műszeren leolvasott értékek összege lesz az aktuális pH.

A bemelegített műszert ismert pH-jú oldatra hitelesíteni kell. Ennek menete a következő: az elektróda oldalsó gumisapkáját levesszük, az elektródát deszt. vízzel leöblítjük és szűrőpapír csíkkal szárazra töröljük. Az elektródát a rendelkezésre álló pufferoldatba helyezzük oly módon, hogy annak oldalsó üvegfrittje is folyadékszint alá merüljön. A pH-mérő „Z” állásában elvégezzük a nullázást, a puffer pH-jának egész értékeit beállítjuk a durva szabályzó tárcsán, majd a műszert „M” állásba kapcsolva a „BUFFER” és/vagy „BUFFER FINE” gombokkal beállítjuk a puffer pH-jának megfelelő kijelzést. A „BUFFER” gombokhoz ezután már ne nyúljunk. A feladat végrehajtása során normál körülmények között a hitelesítést nem kell megismételni, de a „BUFFER” gombok véletlen elállítása esetén ez elkerülhetetlen.

A beállítás után az elektródát leöblítjük, szárazra töröljük.

A puffer oldat tisztaságára fokozottan ügyeljen, az edény csak addig legyen nyitva, míg feltétlen szükséges, egyéb eszközzel ne nyúljon bele, az elektródát mindig szárazon helyezze a pufferbe!

4. Polarográfia

Réz-, cink-, kadmium egymás melletti meghatározása

A mérés során megfelelően előkészített réz, cink és kadmium tartalmú oldat fémion koncentrációit határozza meg differenciál impulzuspolarográfiás módszerrel.

A felsorolt fémionok – hasonlóan a többi kationhoz- katódos redukcióval elektrokémiai úton meghatározhatók. Az ionok leválási potenciáljai anyagi minőségükön kívül függnek az elektród anyagától, és az oldatok előkészítési módjától.

A polarográfiás elemzés során az elektrolizáló feszültség hatására az elektrolizáló cellán átfolyó áram erősségét mérjük. A növekvő kapocsfeszültség ill. katódpotenciál hatására anyagi minőségtől függő értékeknél a cellán átfolyó áram ugrásszerűen megnő, majd telítésbe megy át. Az ugrásszerű változáshoz tartozó féllépcső potenciál anyagi minőségre jellemző, a változás előtti és utáni áramerősség különbsége pedig anyagmennyiségre jellemző érték.

Az általunk használt előkészítési módnál az adott anyagokhoz tartozó féllépcső potenciál értékek: Cu –0,36V, Cd –0,56V, Zn –1,24V

A mérés menete:

A polarográfot kapcsolja be, a mérést 15-20 perc várakozás után kezdheti el.

Az anyagokat 1M NH3(aq)/1M NH4Cl elegyében, mint alapoldatban vizsgáljuk. A rendelkezésre álló, ismert koncentrációjú fémsó oldatokból pipettázzon rendre 100 cm3-es mérőlombikba 1; 2; 3; 4; és 5 cm3-t. 

Az ismeretlenét mossa át egy 100 cm3-es mérőlombikba.

A kimért oldatokhoz adjon rendre 5-5 cm3 tömény sósavoldatot, majd óvatosan 10-10 cm3 tömény ammóniaoldatot. Az elegyítés után adjon a lombikok tartalmához 1 cm3 1%(m/m)-os frissen készített zseleatin oldatot, majd töltse fel a lombikokat deszt. vízzel.

Az előkészített oldatokból töltsön kb. 10–10 cm3-t 25 cm3-es főzőpohárba, töltsön a poharakba annyi higanyt, hogy a pohár fenekét 2-3 mm vastagságban befedje.

A 2 cm3-es hitelesítő oldatával készítsen egyenáramú polarogramot, majd a regisztráló papír visszaállítása után vegye fel ugyanezen oldat tast polarogramját, anélkül, hogy a beállításokon változtatna.

Az üzemmód váltó kapcsoló differenciál impulzus polarográfiás üzemmódjában vegye fel az összes oldat polarogramját, minden esetben a regisztráló papíron rögzítve a felvétel paramétereit.

Két 25 cm3-es főzőpohárba mérjen ki pontosan 10-10 cm3-t ismeretlenéből, töltsön a poharakba fenékhiganyt, és vegye fel az egyik oldat diff.imp. polarogramját. (csak Cu-re) Ezután az ismert réz-tartalmú oldatból pipettázzon az egyik főzőpohárba 1 cm3-t, míg a másikba 2 cm3-t, és ismét vegye fel a polarogramokat

Kiértékelés:

Az öt, ismert fémion tartalmú oldat polarogramjának kiértékelésével készítse el a h=f(cfémion) függvény képét, mint hitelesítő görbét, ahol h a polarográfiás lépcső magassága, c pedig a fémion koncentrációja. A kapott három kiértékelő görbe alapján határozza meg ismeretlene fémion tartalmait!

Az utolsó három polarogram kiértékelését végezze el, és határozza meg a réztartalmat standard addíciós módszerrel is.

A méréshez tartozó fontosabb elméleti témakörök:

- polarográfia

- a mennyiségi kiértékelés alapvető módszerei

Javasolt irodalom:

Burger Kálmán Az analitikai kémia alapjai 304-336

Az OH-107 tip. polarográf használata

A higanytartályt emelje fel, és a tartóban lévő főzőpoharat engedje le annyira, hogy a kapilláris ne érjen a fenékhiganyba.

A készülék bekapcsolás után 15-20 perccel alkalmas a mérésre.

Ellenőrizze, hogy a kapillárisból egyenletesen csepeg-e a higany!

Az üzemmód váltó kapcsoló „DC” állásában a műszer egyenáramú polarográfiás üzemmódban dolgozik.

A pohártartóban lévő poharat távolítsa el, mossa le az elektródokat deszt. vízzel, törölje szárazra szűrőpapírral.

Helyezzen a pohártartóba egy közepes koncentrációjú hitelesítő oldatot, emelje a poharat olyan magasságba, hogy a kapilláris a fenékhiganytól kb. 1 cm-re legyen.

A „STARTING POTENTIAL” feliratú kapcsoló és potenciométer segítségével állítsa be a csepegő higanyelektróda potenciálját –0,2 V-ra. Az árammérés érzékenységét állítsa 100 (A-re. A regisztráló „ZERO” potenciométerével állítsa a regisztráló tollat minimális kitérésre. A „START” gomb megnyomásával megindul a polarogram felvétele. Folytassa a felvételt addig, míg a kijelzőn –1,35 V-ot nem lát. A „STOP” gomb megnyomására a polarogram felvétele megszakad. A „RESET” gomb megnyomására a készülék automatikusan visszaáll korábban beállított induló potenciálra.

A regisztrálón lévő irányváltó kapcsoló „FORW-BACK” átváltása után a „FAST” és „SLOW” gombok használatával állítsa vissza a regisztráló papírt pontosan oda, ahol az előző polarogram felvételét kezdte.

Kapcsolja át a polarográfot „TAST” üzemmódba, a higanyszaggató kalapács „HAMMER” bekapcsolása várjon addig, míg a higanyszakító impulzusok egyenletessé válnak. Ellenőrizze, hogy minden impulzus hatására leszakad-e a higanycsepp. Vegye fel a polarogramot. A polarogram felvétele után kapcsolja ki a kalapácsot, és állítsa alaphelyzetbe a polarizáló feszültséget.

Cserélje ki a poharat a legkisebb koncentrációjú hitelesítő oldatra a korábban ismertetett módon. Állítsa a polarográfot „DIF.IMP” üzemmódba, az árammérés érzékenységét állítsa 1(A-re és a kalapács bekapcsolás után vegye fel a polarogramot. A fentieket ismételje meg az összes előkészített oldatával. Túl kicsiny jelek esetében növelje, ellenkező esetben csökkentse az árammérés érzékenységét, és ismételje meg e felvételt.

Igen lényeges, hogy a polarogram felvétele közben a regisztráló papírra jegyezze fel a minta azonosítóját ill. az árammérés érzékenységét!

A mérés végén egy főzőpohárba tegyen annyi higanyt, hogy a pohártartóba téve a fenékhiganyba beleérjen a kapilláris. Engedje le a higanytartályt kb. a kapilláris felső végéig! Kapcsolja ki a készüléket!

A higannyal végzett munka fokozott óvatosságot igényel! A mérés végén az állvány alatti tálcáról ill. óraüvegről a lecsepegett higanyt maradéktalanul össze kell gyűjteni!

A polarografáló poharakban lévő higanyt gyűjtse nagyobb főzőpohárba, a mérés végén csapból folyasson rá vizet 2-3 percig. A higany feletti víz fő tömegét öntse le, és a maradékot tegye a használt higany feliratú edénybe!

5. Konduktometria

Tartósítóipari felöltőlevek só- és titrálható savtartalmának meghatározása konduktometriásan

A mérés során tartósítóipari feltöltőlé –savanyúság tartósítás- só és titrálható sav tartalmát határozza meg vezetőképesség mérés alapján. 

A mérés elve:

A mérés  -titrálás- folyamán az ekvivalenciapontig a rendszer vezetőképessége csökken, majd az ekvivalenciapont után kismértékben  nő. A jelenség oka az, hogy a sótartalom meghatározás során a minta és a titrálószer reakciója során csapadék képződik, az ionok száma csökken a rendszerben, ami csak az ekvivalencipont elérése után növekszik újra. A savtartalom  meghatározása során nem csapadék, hanem egy rosszul disszociáló vegyület – víz – képződik, és ez okozza az ionok számának csökkenését.

Mintaelőkészítés:

A rendelkezésre bocsátott mintából mérjen ki mérőhengerrel 100 cm3-t és hígítsa 250 cm3 térfogatra.

Titrálószerek:

Készítsen 500 cm3 0,1 mólos nátrium-hidroxid oldatot, és 500 cm3 0,1 mólos ezüst-nitrát oldatot. A nátrium-hidroxid oldat pontos koncentrációját a rendelkezésre álló pontos koncentrációjú sósav oldat titrálásával határozza meg. Az ezüst-nitrát oldat koncentrációját bemérési adatai felhasználásával számolja ki!

Mérési feladat:

Határozza meg a készített nátrium-hidroxid oldatának pontos koncentrációját oly módon, hogy a kiadott pontos koncentrációjú sósavoldatból 10 cm3-t pipettáz 100 cm3-es főzőpohárba, beállítja a konduktométer harang elektródáját, beleteszi a mágneses keverőt, majd annyi vizet ad a rendszerhez, hogy az elektróda platina gyűrűi belemerüljenek az oldatba. Titrálja meg az oldatot a mágneses keverő beindítása után, jegyezze fel a titráló oldat térfogataihoz tartozó vezetőképesség értékeket.

Ismételje meg a mérést teljesen hasonló módon, azzal a változtatással, hogy most 10 cm3-t az elkészített törzsoldatából használ!

Végezetül titrálja meg törzsoldata újabb részletét hasonló módon ezüst-nitráttal.

Számítás módja:

Első titrálási eredményeit ábrázolja (=f(v) rendszerben, határozza meg az egyenérték pontot, számítsa ki nátrium-hidroxid oldatának koncentrációját!

A második titrálás eredményeinek hasonló ábrázolása és kiértékelése után számítsa ki, hogy a mintája hány g/l mennyiségben tartalmazott titrálható savat borkősavra vonatkoztatva!

A harmadik titrálás azonos kiértékelése után adja meg ismeretlene só tartalmát %(m/v) egységben!

Az OK-102/1 tip. konduktométer használata

A készüléket az elektróda csatlakoztatása után kapcsolja be és hagyja 15-20 percig melegedni!

A méréshatár váltót kapcsoljuk a legnagyobb vezetőképesség értékhez

A „cal” gombot benyomva a „calibration” potenciométer forgatásáaval a műszer mutatóját a skála piros háromszöggel jelölt értékére állítjuk..

A vizsgálandó oldatba merítjük a harangelektródát, ügyelve arra, hogy mindhárom gyűrű belemerüljön a folyadékba. Fokzatosan csökkentjük a méréshatár váltó kapcsolón beállított értéket, mindaddig, míg a műszeren jól leolvasható értéket kapunk. Ebben a méréshatárban is ellenőrizzük a műszer kalibrációját, a fentiek szerint, és szükség esetén korrigáljuk azt! 

A mérés során a cellaállandó ismeretére nincs szükség, hiszen a vezetőképesség értékek abaszolut értékével sehol sem számol, csupán a vezetőképesség változása hordozza jelen esetben az analitikai információt!

A mérés befejezte után az elektródát öblítse le vízzel, a sótartalom meghatározása után először áztassa nátrium-tioszulfát oldatba, majd ezután öblítse vízzel.

6. Emissziós optikai analitika

Ásványvizek kálium-,  nátrium-, és kalcium tartalmának meghatározása lángfotometriásan

A mérés során atomi színkép vizsgálatával határoz meg könnyen gerjeszthető elemeket. Ez a gerjesztő energia esetünkben a láng termikus energiája. 

A mérés menete:

A rendelkezésre álló mintát amennyiben az szénsavas, kevergetéssel minél inkább szén-dioxid mentesíteni kell. Egyéb előkészítésre nincs szükség, a folyadék fázisú mintákat porlasztó segítségével porlasztjuk a lángba.

Ellenőrizze, hogy az ismert koncentrációjú hitelesítő oldatok rendelkezésre állnak-e, ellenkező esetben ezek elkészítése is az Ön feladata. Analitikai tisztaságú NaCl, KCl és CaCO3 felhasználásával készítsen 250 cm3 1000 mg/dm3 koncentrációjú oldatokat. (mindegyik tartalmazzon 1-1 cm3 cc. sósavat, ill. a CaCO3-ot 2 cm3 sósav adagolásával oldja) Az elkészített törzsoldatok hígításával készítsen 500, 200, 100, 50, 20, 10 mg/dm3 koncentrációjú oldatokat, majd pedig a 100 mg/dm3-es koncentrációjú oldat tovább hígításával 5, 2, és 1 mg/dm3 oldatokat.

Határozza meg az összes ismert koncentrációjú oldat fényemisszióját minden komponensre, majd végezze el ezt az ásványvizekkel is. 

Feltétlen jegyezze fel a műszeren leolvasott érték mellett az erősítési tényezőt is.

Kiértékelés:

Készítse el fényintenzitás-koncentráció hitelesítő görbéket, valamint lg intenzitás – lg koncentráció görbéket is. Vizsgálja meg melyik ábrázolási mód biztosít szélesebb koncentráció tartományban linearitást, és értelmezze azt.

A hitelesítő göbék segítségével határozza meg az ásványvizek megfelelő fémion tartalmait.

A méréshez tartozó fontosabb elméleti témakörök:

- atomi és molekula színképek, emissziós és abszorpciós elemzési technikák

- a mennyiségi kiértékelés alapvető módszerei

Javasolt irodalom:

Burger Kálmán Az analitikai kémia alapjai 417-423

A Flapho 4 tip. lángfotométer használata

Kapcsolja be a lángfotométert, majd 15-20 perc melegedési idő eltelte után kezdhet dolgozni. A megfelelő helyekre helyezze be a vizsgálni kívánt elemhez tartozó interferencia szűrőt. A készülék két csatornás, tehát egy időben két elem vizsgálatát végezheti el.

 A sűrített levegő áramlását beindítva deszt. vízzel  öblítjük át a rendszert. A földgáz áramlásának beindítása után a szikragyújtó megnyomásával indítjuk be az égést.

A minta beporlasztása során olyan erősítési tényezőt célszerű választani, hogy a műszer közepes kitérést mutasson. Az erősítési tényezők közötti szorzófaktor 2! A minták beporlasztása előtt deszt. víz porlasztásával kell minden esetben a nulla intenzitást beállítani. Nagyobb koncentrációjú oldatok estén növeljük a vizes öblítés idejét!

A mérés befejeztekor először a fölgáz áramlását szüntesse meg, majd 3-5 percig folytassa a rendszer levegővel ill. porlasztott vízzel történő öblítését. Végül zárja a sűrített levegő útját és áramtalanítsa a készüléket!

A Pye Unican SP-190 tip. Készülék használata

A készüléket csak a gyakorlatvezető jelenlétében indíthatja, ill. állíthatja le!

Indítás előtt a kondenzátor rész vízzel addig kell feltölteni, míg a túlfolyón meg nem jelenik a kondenz víz.

Kapcsolja be a készülék és a gázellátó egység hálózati kapcsolóját. A készülék üzemmód váltó kapcsolóját kapcsolja  „FES” állásba!

A sűrített levegő és az acetilén palack szelepeinek nyitása után a gázellátó egység kontroll lámpái nem világítanak. A gázáramlási sebességeket gyakorlatvezetője utasításai alapján, jelenlétében állítsa be! A gázellátó egység „start” gombjának megnyomása után a készülék szikragyújtójával gyújtsa be a lángot. A porlasztóba folyamatosan deszt. vizet porlasszon!

A hullámhossz állító dob segítségével állítsa be a vizsgálni kívánt elem elemző vonalának hullámhosszát. Porlasszon a lángba deszt. vizet, a kijelző tartalmát a „zero” gomb megnyomásával nullázhatja. A minta beporlasztása után jegyezze fel az állandósult értéket. Ismételje meg összes mintájára, hitelesítőjére a fentieket!

A mérés befejeztekor a „flame off” gomb megnyomásával olthatja ki az égőt. Néhány percig permetezzen még deszt. vizet a rendszerbe, majd áramtalanítsa a készüléket!

7. Elválasztástechnika

Aroma komponensek meghatározása GC-vel

A mérés során a borokban található illékony vegyületek (főként aromakomponensek) elválasztása, valamint ezek közül a legjellemzőbbek azonosítása történik gázkromatográfiás módszerrel.

Mintaelőkészítés:

A mérendő bormintát a zavaró komponensek kiküszöbölése, valamint az igen kis mennyiségben jelenlevő aromakomponensek koncentrációjának növelése érdekében folyadék-folyadék extrakcióval elő kell készíteni. 

A folyadék-folyadék extrakció során n-pentán:diklór-metán 2:1 arányú elegyét használunk extrahálószerként: 200 ml bort 60 ml oldószereleggyel extrahálunk, 15 percen keresztül. A műveletet 3 alkalommal ismételjük meg, minden alkalommal friss oldószert használva.

Az elválasztott szerves fázisokat egyesítés után vízmentes nátrium-szulfáttal szárítjuk, majd 40 (C-on 1 ml-re pároljuk be (oldószer mentesítjük) rotációs vakuumdesztillációval. 

A mérés kivitelezése:

A mérést HP 5710 A típusú gázkromatográffal végezzük. Az elválasztás közepes polaritású, 30 m-es DB-5-ös kvarc kapillár kolonnán történik.

Az alkalmazott hőmérsékletprogram: 50 (C-on 2 percig izoterm, felfűtési sebesség: 8 (/perc 240 (C-ra, 240 (C-on 2 percig izoterm. A beinjektált minta térfogata: 0,5 (l. A készülék beállítását, valamint a program elindítását a gyakorlatvezető útmutatásai alapján, illetve irányításával végezzük.


Értékelés:

A kapott kromatogramból az elválasztott csúcsokat a retenciós indexek, illetve a rendelkezésre álló standardok alapján azonosítjuk. Az azonosítandó komponensek száma 5-7.


A méréshez kapcsolódó fontosabb elméleti témakörök:
- a kromatográfia elméleti alapjai

- szerves vegyületek illékonyságát és polaritását meghatározó molekulaszerkezeti tényezők

- a gázkromatográf felépítése és működése

Ajánlott irodalom: 

Burger Kálmán Az analitikai kémia alapjai 567-586.

8. Nyomelemzési lehetőségek VIS fotometria felhasználásával

Borok labilis vas(II) tartalmának meghatározása


Elméleti háttér:


A vas a borászati technológia egyik legjelentősebb féme. Az is tény, hogy a különböző barna törések fő felelőse a vas(III), ezért különösen fontos ismernünk a vas két –borban lehetséges- oxidációs állapotának arányát és abszolút mennyiségét is.


A borban uralkodó körülmények között az oldott vas zöme az alacsonyabb oxidációs állapotban fordul elő, erősen disszociált állapotban. Fentiek alapján a meghatározás közvetlenül, fotometriásan elvégezhető, ha sikerül olyan komplexképzőt találni, ami a következő feltételeknek megfelel:

· szelektíven képez komplexet a vas(II)-vel,

· a kialakuló komplex színes,

· a komplex a borban uralkodó körülmények között stabil.

A fenti feltételeknek a várható mérési tartományban –1-10mgFe/l- a 2,2’-dipiridin felel meg leginkább.

Meg kell jegyezni, hogy e módszerrel csak a reagens hatására kialakuló komplexnél kisebb stabilitású vas(II)-komplexekben lévő vas(II)-tartalmat tudjuk meghatározni. Ezek alapján a mért érték nem azonosítható a bor összes vas(II)-tartalmával, ezért célszerű labilis vas(II)-tartalomról beszélni.

A módszer:

A mérés során a vizsgálandó szűrt minta 10 cm3-éhez 1 cm3 1%-os absz. alkoholos 2,2’-dipiridint adunk. Referencia oldatként 10 cm3 bor és 1 cm3 absz. alkohol elegyét adjuk. A módszer előnye ilyen formában ott kereshető, hogy színes oldatokban -pl. vörösbor- is egyszerűen elvégezhető. A kialakuló komplex színe is vörös, így a referencia megválasztása sarkalatos kérdés.

A komplex kialakulása időt igényel, a mérést az oldatok elkészítése után 30 perccel végezze. Ilyen körülmények között a mennyiségi analízis elvégzése során a kalibráció elkészítése és 0 koncentrációjú alapminta biztosítása nehézkes.

Ilyen esetekben jelent segítséget a standard addíció módszere. Esetünkben három ismert mennyiségű –és igen kis térfogatú- vas(II) oldatot adunk a borhoz, a referenciaként használt borhoz pedig ugyanilyen térfogatú deszt. vizet adunk. A színképző reagens adagolása, majd a megfelelő várakozási idő után mérjük az oldatok abszorbanciáját.

A gyakorlati munka:

 10 cm3 bormintához adjunk 1 cm3 1%-os 2,2’-dipridin oldatot (a), és 10 cm3 bormintához adjunk 1cm3 absz. alkoholt (b),

10 cm3 bormintához adjunk 0,05cm3 1000 mg/l koncentrációjú frissen készített vas(II)-oldatot, és 1 cm3 1%-os 2,2’-dipridin oldatot (c), és 10 cm3 bormintához adjunk 0,05 cm3 desz. vizet és,  1cm3 absz. alkoholt (d),

10 cm3 bormintához adjunk 0,1cm3 1000 mg/l koncentrációjú frissen készített vas(II)-oldatot, és 1 cm3 1%-os 2,2’-dipridin oldatot (e), és 10 cm3 bormintához adjunk 0,1 cm3 desz. vizet és,  1cm3 absz. alkoholt (f),

10 cm3 bormintához adjunk 0,15 cm3 1000 mg/l koncentrációjú frissen készített vas(II)-oldatot, és 1 cm3 1%-os 2,2’-dipridin oldatot (g), és 10 cm3 bormintához adjunk 0,15 cm3 desz. vizet és,  1cm3 absz. alkoholt (h),

Az 1000 mg/l-es vas(II)-oldatot Mohr-sóból készítjük mindig frissen!

Vegyük fel az „a”-„b” oldatok segítségével a minta látható tartományba eső spektrumát oly módon, hogy az „a” oldat a minta, míg a „b” oldat a referencia. Válasszuk ki az elemzésre alkalmas hullámhosszot, és a további méréseket ezen a hullámhosszon végezzük!

Határozzuk meg az összes minta pár adott hullámhosszon mért abszorbanciáját. 

Ábrázoljuk az abszorbancia-hozzáadott vas(II)  függvény képét, és határozzuk meg a minta eredeti vas(II)-tartalmát. 

Kiegészítések:

Az eredeti borminta hidroxil-amin-hidrokloridos redukciójával a jelenlévő vas(III) visszaredukálható, ennek –mármint az összes vas- előbbiek szerinti meghatározásával az összes vas mennyiségét határozhatjuk meg, s így a két mérés eredményének különbsége a borban lévő vas(III) mennyiségét adja. 

A mérési gyakorlatot a JASCO 530 tip. UV/VIS fotométerrel végzi, a műszer kezelésekor vegye figyelembe gyakorlatvezetője utasításait, a mérést jelenlétében végezze!
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